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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft einen hocht mperaturbestdn- 
digen Veibundkfirper, bestehmj aus mindestens einem 
Teil aus Molybddn Oder eine* Molybdanlegierung und s 
mindestens einem Teil aus Graphit, die durch ein Zirkorv 
lot miteinander vertxinden sind. 

For eine Reihe von Hochtemperaturanwendungen 
hat sich die Verwendung von Werkstcffverfounden aus 
Graphit und hochschmelzenden Metallen ansteDe von io 
hochschmelzenden Metallen durchgesetzt. wobei diese 
Werfcstoffverbunde insbesondere eine bessere W&me- 
speicheriahigkeit und ein geringeres speziflsches 
Gewicht auszeichnet. 

Enlscheidend fOr die Braucht^arkert von Werkst- 75 
offvertsunden aus Graphit und hochschmelzenden Met- 
allen ist eine gute hochtenperaturfeste Veibindung 
zwischen Graphit und hochschmeizendem Metail. Dabei 
spielen eine ausreichende hiaftung, aber auch eine aus- 
reichende Langzeitbestandigkeit durch UnterdnQckung 20 
der Kbhlenstoff-Diffiision vom Graphit in den Metallteil 
eine gletchenmaBen wichtige Rolle. Als Lxit zur Verbind- 
ung von hochschmelzenden Metallen und Graphit hat 
sich Zrkon mit einem Schmelzpunkt von etwa ISSO^C 
aufgrund seiner guten Benetzungseigenschaften und 25 
seines vergleichswase geringen Preises fOr viele 
Anwendungen bewahrt Bei der Herstellung eines Ver- 
bundkflrpers aus Molytxl&i bzw. einer Molybddnle- 
gi rung und Graphit bildet das Zirkonlot mit dem 
Molybdan ein Eutektikum mit einem Schmebspunkt von so 
etwa 1520°C. Da die Einsatztemperatur des Verbund- 
kOrpers aus SicherheHsgrQnden mindestens 150*^0 
unter dem Schmelzpunkt des Lotes li^en sollte, ist cfie 
V rwerxlung des VertsundkOrpers bis zu einer Temper- 
atur von etwa 1350*C beschrdnkt Fur b^mmte 35 
Anwendungen ist diese maximale Einsatztemperatur 
jedoch nicht ausreichend. 

Die DE-B 21 15 896. die US-A 4597095. die DE-B 
1 9 51 383 sowie die DE-B 21 18 425 beschreiben ROnt- 
genrOhren-Vertxmddrehanoden, bei denen ein z.B. aus 4o 
M lybdan oder einer Molybdanlegierung bestehender 
Teil mit einem oder mehreroi Teilen aus Graphit verlotet 
ist. Ate Lotmaterial wild beisptelsweise Zirkon oder eine 
Zirkontegierung verwendet, wok>ei zwischoi 6&\ zu ver- 
lOtenden Teilen und dem Ijotmaterial noch Zwischer^- 4S 
chichten angeordnet sein kOnnen. 

lmFallederDE-B21 15 896sindkaineZwischens- 
chichten zwischen den zu vertOteivJen Teilen und dem 
Lot vorgesehen. so daS es hier zu den vorstehend 
enwfihnten Problemen hinsichtlich der Bikiung eInes so 
Eutektikums mit herabgesetztem Schmdzpunkt kommL 

Im Falle der US-A 4597095 wird zwischen Graphit- 
teil und Lotmaterial eine Schicht aus einem kein Karbid 
bildenden Material, wie Platin. Palladium oder Rhodium, 
angeordnet. Diese Zwisc^^ischicht verhindert zwar ss 
eine Karbidblldung des Zirkons, nicht jedoch eine Eutek- 
tikumsbiklung zwischen Mdytxidn und Zirkon mit dem 
damit verbundenen Nachteil. 



Im Falle der DE-B 19 51 383 werden die Ldtf lichen 
der Graphrtteil vor dem VerlOten wahlweis mit einer 
Schicht aus Zirkonkartnd, Tantalkaibid Oder Hafhiumkar- 
bid versehen. Auch bei dieser AusfQhrung wird eine 
Eutektikumsbildung zwischen Moiytxjdn urvl Zirkon 
nicht verhindert. 

Im Falle der DE-B 21 18 425 wird zwischen dem 
Molybddnteil und dem Lot eine Zwisch&ischicht aus 
Tantal und/oder Wolfram angeordnet. Als Schichtdicke 
dieser Zwischenschk:hl ist der Bereich zwischen 0.1 und 
1 rrun angegeben. wobei darauf hingewiesen wird, daS 
die angegebenen Grenzen nicht kritisch sind. Durch 
diese Zwischenschicht wird eine Eutektikumsbildung 
zwischen Molybddn und Zirkon zwar weitgehend ver- 
hindert. Die Zwischenschicht ist jedoch nicht geeignet. 
thermische Spannungen. cfie beim LOtvorgang aufgrund 
der unterschiedlichen WSrmeausdehnung von Molyk>- 
dan urxl Graphit entstehen abzut^auen, so da 8 es zu 
einer RiBbildung tm Lotmaterial kommen kann. 

Die AuSgabe der voriiegenden Erfindung besteht 
daher darin. einen Verl3undkOrper aus Molybdan oder 
einer Molykxldntegierung und Graphit zu schaffen. der 
fur Einsatztemperaturen geeignet ist. die deutlich Qber 
lascC reichen, und gleichwohl die Verwendung von 
Zirkon als Lotmaterial gestattet 

ErfindungsgemdB wird dies, wie in Anspruch 1 
beansprucht. dadurch erreicht. daB zwischen dem Teil 
aus Molytxldn oder aus der Molybdanlegierung und dem 
Zirkonlot eine zweilagige Zwischenschicht bestehend 
aus einer 0.01 - 0.5 mm dkd^en Lage aus Veuiadium und 
einer 0.1 - 0.5 mm dicken Lage aus einem der Elemente 
Wolfram. Tantal Oder Niob mit dieser Schichtfolge aus- 
gehend vom Teil aus Molytxldn oder aus der Molykxian- 
legierung angeordnet ist. 

Durch den erfindungsgemdBen Schichtaufbau der 
Zwischenschicht wird eine die maximal zuiassige Ein- 
satztemperatur herat^setzende Eutektikumsbiktung 
zwischen Molybddn bzw. der MolykxJ&ilegierung und 
dem Zirkonlot mit Sicheiheit unterbunden. Der erfind- 
ungsgemaSe Schichtauft>au ergitit zudem eine DuktiHs- 
lerung der Lotschkiht was den Abbau durch den 
LfltprozeB hervorgerufener, thermischer Spannungen 
im Metail erieichtert und die RiBbikfung im Lotmaterial. 
die aufgrund der unterschiedlichen Warmeausdefviun- 
gen von Molybddn bzw. MolytxiSnlegierung und Graphit 
entsteht. deutlich herat)setzt Wichtig dabei ist auch. daB 
die Schtohtstarken der einzelnen Lagen der Zwischens- 
chicht im angegebenen Schichtdkdcenberek:h aufein- 
ander abgestimmt sind. Durch den erf indungsgemflBen 
Schichtaufbau wurde auch erreicht. daB der Vertsund- 
kOrper durch schicfitweise Anordnung der einzelnen 
Lagen der Zwischenschicht und des Lotmat^ales in 
Folienfbrm zwischen dem Teil aus Motytxidn und Graphit 
urvl VerlOten des geschichteten Aufbaues in einem ein- 
zigen LOtvorgang hergestelK werden kann. 

Als besonders vorteilhaft hat es sich bewdhrt. wenn 
die Zwischenschicht aus 0.01 - 0.5 mm Vanacfium und 
0.2 - 0.5 mm Tantal besteht Mit «ner derartigen 
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Zwischenschicht wird eine Bnsalztemperatur des Ver- 
bundkOrpers bis etwa IGOO^C eireicht. 

Di Herstellungdieserbevorzugt n AusfQhrung des 
erf tndungsgemdSen Verbundkdrpers erfolgt. wie in Ans* 
paich 5 beansprucht, vorzugswelse derart daB cfie s 
einzelnen Lagen der Zwischenschicht und das Zirkonlot 
in Folienform zwischen dem Teil aus Mofybddn Oder 
einer Molybdanlegierung und dem Graphitteil uberein- 
ander angeordnet weiden und die VerlOtung in einem 
Schritt in einem Hochvakuum-Lotofen bei Temperaturen io 
zwischen 1 740*^0 und 1790»C eriolgL 

Bei einer weiteren vorteOhaften Ausgestaltung der 
Erfirxiung wird ein Zirkonlot mit 5 - 20 Gew.% Niobarrteil 
venwendetwobeidieZwischenschichtausO.OI -0.5mm 
Vanadium und 0. 1 - 0.5 mm Wolfram besteht Mit dieser is 
Zwischenschicht werden Einsatztemperaturen des Ver- 
bundkOrpers bis etwa ISOC^C ermfiglicht 

Zur Herstellung cfieses erfindungsgemdBen Verbun- 
dkOrpers werden. wie in Anspruch 6 beansprucht, cfie 
einzelnen Lagen der Zwischenschk;ht und das Zirkonlat 20 
ebenfalls in Folienform zwischen dem Teil aus Molybdfin 
Oder aus einer Mofytxianlegierung und dem Graphitteil 
Qberelnander angeordnet. Die Verldtung erfolgt in einem 
Schritt in einem Hochvakuum-LOtofen bei Temperaturen 
zwischen 1 660*'C und 1 71 0°C. 25 

Die Molybdanlegierung TZM hat sich insbesondere 
fur erf indungsgemdBe VertsundkOrper bewdhrt 

Im Iblgenden wird die Erfindung anhand von 
Beispielen naher eridutert. 

30 

Beispiel 1 

Zur Herstellung eines erfindungsgemaSen Vertxin- 
dkOrpers wurde ein schetoenfOrmiger Graphitteil mit 1 00 
mm Durchmesser und 10 mm Dicke im UHraschalibad 35 
gereinigt Ein scheibenfOrmiger TZM-Teil mit denselben 
Abmessungen wuide eben^s im UltraschaJIbad 
gereinigt Zum VerlOten der beUen Teile wurde der 
Graphittel] mit seiner zu verffitenden Oberfldche nach 
oben auf eine Unterlage aufgelegt Auf den Graphitteil 4o 
wurde Zuerst eine 0,2 mm starke FoOe aus einem Zirkon- 
lot mit 10 Gew.% Niobgehaft, dann ene W-Folie 0.2 mm 
und eine V-Folie 0.05 mm aufgelegt AbschlieSend 
wurde der TZM-Teil auf die V-FoUe aufgelegt. D& der- 
maBen geschichtete Aufbau wurde in enem Hochtem- 4S 
peratur-Hochvakuum-Lfitofen eingebracht Der LMofen 
wurde nach dem Evakuieren innerhalb von 20 Minuten 
auf eine Temperatur von etwa 1700*C gebracht und 5 
Minuten auf dieser Temperatur gehalten. Danach wurde 
der Ofen unter Vakuum auf Raumtemperatur abgekQhit so 
Der Vert5undkfirper wurde durch Ultrascfiall 
zerstOrungsfrei gepruft Die LOtverbindung wies keine 
Risse und Umker auf. 

Beispiel 2 55 

Ein VeitxirxlkOrper wurde wie im Beispiel 1 herg- 
stellt mit dem Unterschied, daB der Verbund. vom 
Graphitteil ausgehend. aus einer 0.2 mm starken Zr- 



Fblie, einer 0,3 mm starken Ta-Folie, einer 0,05 mm 
starken V-Folle und abschlieBend dem TZM-Teil 
bestand. Die LOtung erfolgte wie bei Beispiel 1 bei einer 
L&ttemperatur von 1760'*C. 

Die Beispiele stellen besonders vorteilhafte Ausge- 
staltungen dar. die Erfindung ist jedoch keinesfalls auf 
diese Ausfuhrungen beschrankt. So ist es beispiels- 
weise denkbar, die einzelnen Lagen der Zwischens- 
chicht und eventueU auch das Lot durch 
Beschichtungsverfahren. wie CVD-Verfahren Oder Ptas- 
maspritzen. auf den zu verbindoTden Teiien aufzubrin- 
gen. Desgletchen kdnnen die angegebenen 
Schichtstdrken der einzelnen Lagen der Zwischens- 
chicht und des Lotes in grdBeren Bereichen variiert wer- 
den. 

PatentansprOche 

1 . Hochtemperaturbestandiger Vertxindkdrper. beste- 
hend aus mindestens einem Teil aus Motytxidn oder 
einer Molytxidniegierung und mindestens einem Teil 
aus Graphit cfie durch ein Zirkonlot miteinander ver- 
bunden sind. 

dadurch gekennzeichnet. 
daB zwischen dem Teil aus Molykxidn oder aus der 
Molybdanlegierung und dem Zirkonlot eine zweila- 
gige Zwischenschicht bestehend aus einer 0.01 - 
0,5 mm dicken Lege aus Vanadium und einer 0.1 - 
0.5 mm dicken Lage aus einem der Elemente >Atolf- 
ram. Tantal oder Niob mit dieser Schichtfolge aus- 
gehend vom Teil aus Molytxian oder aus der 
MolytxJanlegierung angeordnet ist 

2. Vertujndkdrper nach Anspruch 1. dadurch geken- 
nzeichnet. daB cGe Zwischenschicht aus 0,01 - 0.5 
mm Vanadium und 0,2 - 0.5 mm lantal besteht 

3. VertxjndkOrper nach Anspruch 1. dadurch geken- 
nzeichnet. daB ein Zirkonlot mit 5 - 20 Gew.% 
Niobanteil verwendet wird und die Zwischenschicht 
aus 0.01 - 0,5 mm Vanadium und 0.1 - 0,5 mm VNfolf- 
ram besteht 

4. VerbundkOrper nach einem der AnsprOche 1-3, 
dadurch gekennzeichnet. daB die Molybdanle- 
gierung TZM ist 

5. Verfahren zur Herstellung eines Veit^urKlkOrpers 
nach Anspruch 2. dadurch gekennzerchnet, daB die 
einzelnen Lagen der Zwischenschicht und das 
Zirkonlot in Folienform zwischen dem Teil aus 
Molytxlan Oder aus ^ner Molytxianlegierung und 
d^ Graphitteil Qberelnander angeordnet werden 
und die VerlOtung in einem Schritt in einem Hoch- 
vakuum-LAtoffen bei Temperatur»i zwischen 
1740«C und 1790*C erfolgt 

6. Verfahren zur Herstellung ines VerbundkOrpers 
nach Anspruch 1 . dadurch gekennzeichnet. daB die 
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inzelnen Lagen der Zwischenschicht die aus 0.01 
- 0,5 mm Vanadium und 0. 1 - 0,5 mm W Ifram beste- 
hen. und das Zirkonlot in Fdientonn zwischen dem 
Teil aus Motybddn Oder aus einer Molybddnle- 
gienjng und dem GraphrtteO ubereinander angeord- s 
net werden und die VerlOtung in einem Schiitt in 
einem Hochvakuum-LOtofen bei Temperaturen 
zwischen leeO^'C und 1710»C erfbigt 
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soldering i& carried out in one step in a high-vacuum 
soldering furnace at temperatures between leeo^C 
and 1710OC. 

7. Process for manufacturing a composite body 
according to claim 6, characterised in that a zirco- 
nium solder with a niobium content of 5 - 20 % by 
weight is used. 
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7. Verfahren zur Herstellung eines Vertxjndkorpers ro 
nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet daB ein 
Zirkonlot mit 5 - 20 Gew.% Niobanteil veravendet 
wird. 

Claims IS 

1. High-tenperature resistant composite body, con- 
sisting of at least one part composed of mdytxte- 
num or a molybdenum alloy and at least one part 

c mposedof graphite, which are joined together by 20 
a zirconium solder, characterised in that a two-ply 
lining consisting of a 0.01 - 0.5 mm-thicfc layer of 
van^iurn and a 0.1 - 0.5 mm-thick layer of one of 
the elements tungsten, tantalum or niobium in that 
sequence, starting with the part composed of mofyt>- 2S 
denum or a molytxfenum alloy, is provided between 
the part composed of molybdenum or a molybde- 
num alloy and the ziroonlum solder. 

2. Composite txxiy according to claim 1 , characterised 30 
In that the lining consists of 0.01 - 0.5 mm vanadium 
arxl 0.2 - 0.5 mm tantalum. 

3. Composite body accorcfing to claim 1 . characterised 

in that a zirconium solder with a niobium conterrt of 35 
5 - 20 % by weight is used, and the lining consists 
of 0.01 - 0.5 mm vanadium and 0.1 - 0.5 mm tung- 
sten. 

4. Composite body according to one of claims 1-3, 40 
characterised in that the molytxtenum alloy Is TZM. 

5- Process for manufacturing a composite body 
according to daim 2, characterised in that the indi- 
vkiual layers of the lining and the zirconium solder 45 
ar cfisposed one on top of the other as sheets 
between the part composed of molybdenum or of a 
molytxienum alloy and the graphite part, and solder- 
ing Is carried out in one step in a higtvvacuum sol- 
dering furnace at temperatures between 1740*'C so 
and 1790^0. 

6. Process for manufacturing a composite body 
according to daim 1. cfiaracterised in that the indi- 
vidual layers of the lining which consist of 0.01 - 0.5 ss 
mm vanadium and 0.1 - 0.5 mm tungsten and the 
zirconium solder are disposed one on top of the 
other in sheet form t>etween the molytxienum or 
molytxfenum alloy part and the graphite part arxl 



Revendications 

1. Corps composite resistant auxhautes temperatures 
se composant d'au mdns un 6I6mentde molytxl^ne 
ou d*un aOiage de moiyfad^e et d'au moins un 616- 
ment de graphite, qui sont assemt)l6s entre eux par 
une brasure au zirconium. 

caract6ris6 en ce qu'une couche interm6di- 
aire en deux strates, compos6e d'une strate d'une 
6paisseur de 0,01 d 0.5 mm de var^ium et d*une 
strate d*une 6pais5eur de 0.1 ^ 0.5 mm de Tun des 
m6taux: tungst6ne. tantale ou niobium est dispos^e, 
selon cette sequence de couches en partant de 
r616ment en molytxidne ou en alliage de molyt>- 
d^e, entre r^l^ent en molytxj^ne ou en alliage de 
moiybd^ne et la brasure de zirconium. 

2. Corps composite selon la revendication 1. cara- 
ct6ris6 en ce que la couche interm6diaire se com- 
pose de 0,01 k 0,5 mm de vanadium et de 0.2 & 0.5 
mm de tantale. 

3. Corps composite selon la revendication 1, cara- 
ct6ris6 en ce qu'une brasure de zirconium ^ teneur 
en niobium de 5 ^ 20% en poids est uti1is6e et en ce 
que la couche intermddiaire se compose de 0,01 k 
0,5 mm de vanadium et de 0,1 d 0,5 mm de tung- 
stdne. 

4. Corps composite selon la revendication 1^3. cara- 
ct6ris6 en ce que ralBage de molybd6ne est le IZM, 
un alfiage de molytxi^ne, de titane et du zirconium. 

5. Proc6d6 de falxication d'un corps composite selon 
la revendication 2, caract^ris^ en ce que ies strates 
indivkiuelles de la couche interm6diaire et la bra- 
sure de zirconium sont dispos6es iXine au-dessus 
de rautre sous forme de feuilles entre r6l6ment en 
molytxldne ou en alfiage de molykxldne et r616nient 
en graphite el la ksrasure est r6alis6e en une 6tape 
dans un four de brasure sous vide 61 ev6 k des tem- 
peratures comprises entre 1740*'C et 1790''C. 

6. Proc6d6 de fatyication d'un corps composite selon 
la reverxiication 1 , caract6ris6 en ce que Ies strates 
Individuell^ de la couche interm6daire qui se oom- 
posent de 0,01 k 0,5 mm de vanadium et 0.1 k 0,5 
mm de tungst6ne, et la t>rasure de zirconium sont 
<fispos6es rune au-dessus de i'autre sous forme de 
feuilles entre r6l6ment en molybddn ou en alliage 
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de molytxi^e et I'^I^errt en graphit et le br^age 
est effectud en una 6tap dans un four de brasure 
sous vide 6l6v6 k des temperatures comprises entre 
leeO^CetlTIOX. 

5 

Proc^6 de fabrication d'un corps composite selon 
la revendication 6, caract6ris6 par Tutilisation d*une 
brasure de zirconium k teneur en niobium de 5 & 20 
%enpoids. 

10 
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